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引  言

  本规程以JJF1002—2010 《国家计量检定规程编写规则》、JJF1001—2011 《通用

计量术语及定义》为基础性规范进行制定。
在本规程制定中,参照了GB/T29022—2012粒度分析 动态光散射法(DLS)(等

同采用ISO22412:2008)和GB/T19627—2005粒度分析 光子相关光谱法(等同采用

ISO13321:1999)中的部分内容。
本规程为首次发布。
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动态光散射粒度分析仪检定规程

1 范围

本规程适用于动态光散射法测量液体中不溶性颗粒平均粒径的粒度分析仪的首次检

定、后续检定和使用中检查。

2 引用文件

GB/T19627—2005 粒度分析 光子相关光谱法

GB/T29022—2012 粒度分析 动态光散射法(DLS)
凡是注日期的引用文件,仅注日期的版本适用于本规程;凡是不注日期的引用文

件,其最新版本(包括所有的修改单)适用于本规程。

3 概述

动态光散射法粒度分析仪(以下简称仪器)的测量原理为:当一束单色激光照射到被

测样品,会在某一角度产生一定强度的散射光。由于悬浮颗粒受到液体分子无规则运动

的撞击而做不规则的布朗运动,因此观察到的散射光强度也将不断地随时间起伏涨落。
基于布朗运动的斯托克斯-爱因斯坦方程,当悬浮液温度和黏度已知时,通过分析这些

散射光强度随时间涨落的函数即可计算得到颗粒的平均粒径(光强加权调和平均粒径)。
该仪器一般由激光发生器、光学透镜、样品池及控温槽、光子检测器、信号处理单元、
计算及显示单元等组成,其结构如图1所示。

图1 动态光散射粒度分析仪的典型装置示意图

1—激光发生器;2,5—光学透镜;3—样品池;4—控温槽;6—光子检测器;

7—信号处理单元;8—计算及显示单元;θ—散射角
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4 计量性能要求

仪器的计量性能要求见表1。
表1 仪器的计量性能要求

计量性能 性能指标

粒径示值最大允许误差 ±12%

粒径测量重复性 ≤3%

温度示值最大允许误差 ±0.5℃

5 通用技术要求

5.1 外观检查

铭牌标明仪器名称、型号、编号、制造年月及制造厂名称。

5.2 通电检查

仪器通电后,各部件工作正常,各旋钮、按键功能正常,显示单元清晰完整。

6 计量器具控制

6.1 检定环境条件

6.1.1 环境温度:(18~30)℃;

6.1.2 相对湿度:20%~80%;

6.1.3 其他:远离振动、电磁干扰、避免阳光直射。

6.2 检定用标准物质及设备

6.2.1 标准物质

颗粒悬浮液粒度有证标准物质,具体技术要求见表2。
表2 检定用标准物质及其技术要求

编号 体积平均粒径范围 粒径分布相对标准偏差
体积平均粒径

相对扩展不确定度

1# ≤100nm ≤6%

2# (200~300)nm

3# (400~500)nm

4# ≥600nm

≤3%
≤3.0%,k=2

6.2.2 温度计

测量范围(0~90)℃的数字温度计,且所配温度传感器直径和长度应分别小于

8mm和20mm。扩展不确定度应优于0.15K(k=2)。

6.3 检定项目

仪器的检定项目见表3。
2
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表3 仪器检定项目一览表

序号 检定项目 首次检定 后续检定 使用中检查

1 外观及通电检查 + + +

2 粒径示值误差 + + +

3 粒径测量重复性 + + +

4 温度示值误差 + + -

  注:“+”为需检定的项目,“-”为不需检定的项目。

6.4 检定方法

6.4.1 检定前的准备

打开仪器电源开关,将仪器预热30min以上。根据仪器测量室温度及激光波长,
设定测量参数,如介质黏度、折射率(可从附录A、附录B查得)等。

6.4.2 外观及通电检查

按照5的要求,目视或手动检查。

6.4.3 粒径示值误差

按照附录C的方法完成样品准备及浓度选择后,将装有样品的样品池插入仪器测

量室内,温度平衡3min以上。
分别对1#、2#、3#和4#标准物质重复测量6次,记录平均粒径的测量值xi 并

分别取其平均值췍x。按公式(1)分别计算粒径示值误差δ,取绝对值最大的δ为仪器粒径

示值误差的检定结果。

δ=
췍x-xs

xs
×100% (1)

  式中:
췍x———标准物质平均粒径的6次测量平均值,nm;

xs———标准物质体积平均粒径的标准值,nm;

δ———粒径示值误差。

6.4.4 粒径测量重复性

按照6.4.3中的方法,对1#标准物质重复测量8次,记录平均粒径的测量值xi

并取其平均值췍x,按公式(2)计算仪器粒径测量重复性RSD。

RSD=

∑
n

i=1

(xi-췍x)2

n-1
췍x

×100% (2)

  式中:

xi———标准物质平均粒径的第i次测量值,nm;

n———测量次数,n=8;
췍x———标准物质平均粒径的8次测量平均值,nm;

RSD———粒径测量重复性。
3
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6.4.5 温度示值误差

在仪器常用的温度设定范围内,选取高、中、低3个温度测量点;对于固定温度的

仪器,选取该温度点作为测量点。
将装有纯水的样品池插入到仪器测量室内,并将数字温度计的传感器插入到样品池

内。温度平衡3min以上后,记录温度计读数3次。之后设定另一个测量点,重复上述

测量过程(温度测量从低点开始)。分别求出相应点温度示值的平均值췍t,按照公式(3)
计算温度示值误差Δt,取绝对值最大的Δt为温度示值误差的检定结果。

Δt=ts-췍t (3)

  式中:
췍t———温度计的3次测量平均值,℃;

ts———仪器测量室的温度设定值,℃;

Δt———温度示值误差,℃。

7 检定结果的处理

按本规程要求检定合格的仪器,发给检定证书;检定不合格的仪器,发给检定结果

通知书,并注明不合格项目,内页格式见附录E。

8 检定周期

仪器的检定周期一般不超过一年。

4
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附录A

纯水的黏度表

  根据ISO/TR3666:1998 《水的黏度》,不同温度下纯水的黏度见表A.1。
表 A.1 不同温度下纯水的黏度

温度/℃ 动力学黏度/g(m·s)-1

15 1.1378

20 1.0016

23 0.9321

25 0.8899

30 0.7971

40 0.6524

5

JJG1104—2015

订
单
号
：
0
1
0
0
2
0
1
1
2
9
0
7
2
0
3
8
 
 
防
伪
编
号
：
2
0
2
0
-
1
1
2
9
-
1
1
0
6
-
3
4
3
1
-
1
5
6
9
 
 
购
买
单
位
:
 
清
华
大
学
深
圳
国
际
研
究
生
院
材
料
与
器
件
检
测
技
术
中
心

清
华
大
学
深
圳
国
际
研
究
生
院
材
料
与
器
件
检
测
技
术
中
心
 专

用



附录B

纯水的折射率

  水和水蒸汽特性国际协会(TheInternationalAssociationforthePropertiesofWater
andSteam,IAPWS)于1997年推出了纯水折射率n 在不同测量温度、激光波长照射下

的计算公式及公式中的参数量值:

n2-1
(n2+2)췍ρ

=a0+a1췍ρ+a2췍T+a3췍λ2췍T+
a4
췍λ2

+
a5

췍λ2-췍λ2UV
+

a6
췍λ2-췍λ2IR

+a7췍ρ2 (B.1)

  式中:n为纯水折射率;췍T=
T
T*(T 为纯水的热力学温度,单位:K,T*=273.15K);

췍ρ=
ρ
ρ*(ρ为温度为T 时的纯水密度,单位:kg·m-3,ρ*=1000kg·m-3);췍λ=

λ
λ*

(λ为激光波长,单位:μm,λ*=0.598μm);a0=0.24425733;a1=9.74634476×
10-3;a2=-3.73234996×10-3;a3=2.68678472×10-4;a4=1.58920570×
10-3;a5=2.45934259×10-3;a6=0.900704920;a7=-1.66626219×10-2;
췍λUV=0.2292020;췍λIR=5.432937。

表B.1为按照公式(B.1)计算得到的纯水折射率数值。
表B.1 不同激光波长及温度下的纯水折射率

波长/nm
温度/℃

15 20 23 25 30 40

852 1.3281 1.3277 1.3275 1.3273 1.3267 1.3254

830 1.3285 1.3281 1.3278 1.3276 1.3271 1.3258

780 1.3294 1.3290 1.3287 1.3285 1.3279 1.3266

658 1.3319 1.3315 1.3312 1.3310 1.3304 1.3291

650 1.3321 1.3317 1.3314 1.3312 1.3306 1.3293

638 1.3324 1.3320 1.3317 1.3315 1.3309 1.3296

635 1.3325 1.3320 1.3318 1.3316 1.3310 1.3297

633 1.3325 1.3321 1.3318 1.3316 1.3310 1.3297

532 1.3358 1.3354 1.3351 1.3349 1.3343 1.3330

480 1.3382 1.3378 1.3375 1.3373 1.3367 1.3354

6
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附录C

样品的制备及浓度选择

C.1 浓度为0.01mol/L的NaCl溶液

用去离子水或蒸馏水制备浓度为0.01mol/L的NaCl溶液,并经孔径为0.2μm以

下滤膜过滤。

C.2 样品制备

用移液器将一定体积的标准物质样品和浓度为0.01mol/L的 NaCl溶液混合后,
作间歇的超声波处理,注意超声波对悬浮液温度的影响。

C.3 样品浓度的选择

在动态光散射法粒径测量中,样品浓度需在一定的适宜范围内。若样品浓度过低,
测量结果易受杂质等因素影响,测量重复性差;若样品浓度过高,颗粒间相互作用及多

重散射则会严重影响测量结果。
因此为避免样品浓度对测量结果的影响,需将样品浓度调整到合适的范围内。通

常,应在至少相差两倍范围内制备3种不同浓度的样品,分别测量3次,观察测量平均

值与样品浓度的关系。随着浓度的递变,若测量结果无明显的上升或下降趋势,则此范

围为适宜的浓度范围。
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附录D

检定记录格式

检定日期          检定环境温度          湿度

仪器名称 型号

仪器出厂编号 厂家

送检单位

1.外观及通电检查:

2.粒径示值误差

— 1#标准物质 2#标准物质 3#标准物质 4#标准物质

标准物质标准值

标准物质编号

测量值xs/nm

平均值췍x/nm

粒径示值误差δ

3.粒径测量重复性

标准物质编号 测量值췍xi/nm 췍x/nm RSD

4.温度示值误差/℃

设定温度点ts 测量值 平均值췍t 温度示值误差Δt

检定员 核验员

检定结论:
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附录E

检定证书/检定结果通知书内页格式

E.1 检定证书/检定结果通知书第2页式样

证书编号××××-××××

检定机构授权说明

检定环境条件及地点:

温  度 ℃ 地 点

相对湿度 % 其 他

检定使用的计量 (基)标准装置

名称 测量范围

不确定度/准确度

等级/最大

允许误差

计量 (基)标准

证书编号
有效期至

检定使用的标准器

名称 测量范围

不确定度/准确度

等级/最大

允许误差

检定/校准

证书编号
有效期至

第×页 共×页
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E.2 检定证书第3页式样

证书编号××××-××××

检定结果

序号 检定项目 技术要求 结论

1 外观及通电检查

2 粒径示值误差

3 粒径测量重复性

4 温度示值误差

以下空白

第×页 共×页
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E.3 检定结果通知书第3页式样

证书编号××××-××××

检定结果

序号 检定项目 技术要求 检定结果 单项结论

1 外观及通电检查

2 粒径示值误差

3 粒径测量重复性

4 温度示值误差

 附加说明:

 该仪器××××项检定不合格

以下空白

第×页 共×页
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